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The skimmed milk undergoes acidification by electrodialysis in one or two consecutive electrodialyzers 
(ED1 and ED2) having three sections. The milk obtained is either at a pH of 4.5 or at a pH of 2.8. The milk 
at pH 4.5 may produce a refined casein, a surrogate of rennet casein. Milk at pH 2.8, sterilized (10) and 
filtered (19) for the selective extraction of a lactose permeate (12a, 14a) and serum proteins (13a), 
becomes native casein (15) soluble at a pH of 2.8-4, that may be neutralized in a two-section 
electrodialyzer (16). The acid permeate (12a, 14a) is made to pass onto a strong cationic resin (22) in 
order to be utilized as an acid agent in head electrodialyzers. 
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(57) Abstract 



The skimmed milk undergoes acidification 
by electrodialysis in one or two consecutive electro- 
dialyzers (EDI and ED2) having three sections. 
The milk obtained is either at a pH of 4.5 or at a 
pH of 2.8. The milk at pH 4.5 may produce a re- 
fined casein, a surrogate of rennet casein. Milk at 
pH 2.8, sterilized (10) and filtered (19) for the selec- 
tive extraction of a lactose permeate (12a, 14a) and 
serum proteins (13a), becomes native casein (15) 
soluble at a pH of 2.8-4, that may be neutralized in 
a two-section electrodialyzer (16). The acid per- 
meate (12a, 14a) is made to pass onto a strong ca- 
tionic resin (22) in order to be utilized as an acid 
agent in head electrodialyzers. 
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(57)Abrege 

Le lait ecreme subit une acidification par 
electrodialyse dans un ou deux electrodialyseurs 

(EDI et ED2) successifs a 3 compartments. On ob- vmaia <«*«<«» Nnqw cb.,^ iut»e ******* 

tient du lait a soft pH 4,5, soit a pH 2,8. Le lait a pH 4,5 peut donner naissance a une caseine £ffmee substitut de la caserne pre- 
sure. Le lait a pH 2,8 sterilise (10) filtre (19) pour extraction selective du permeat lactose (12a, 14a) et des proteines seriques (13a) 
devient une caseine native (15) soluble a pH 2,8-4, qui peut etre neutralist dans un electrodialyseur (16) a deux compartments 
Le permeat acid (12a, 14a) est passe sur une resine cationique forte (22) pour etre utilise comme agent acide dans les electrodialy- 
seurs oe tete. 
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Proc§d6 de traiteraent du lait ecr6me. 



PCT/FR91/0O028 



L Industrie laitiere regroupe tous les procedes 
de traitement du lait pour en separer les divers constituants 
et en permettre leur valorisation individuelle. 

La presente invention concerne l'industrie 
5 laitiere et plus particulierement l'industrie du lait ecreme 
dans ses deux principaux constituants, la caseine et le 
lactoserum. 

La caseine trouve son application la plus 
valor isante dans 1 Industrie alimentaire. On s'en sert 

10 pour tenter d'augmenter la qualite nutritionnelle des ali- 
ments. Bien souvent cependant ces utilisations sont limitees 
a l'adjonction de charges commestibles. 

Le lactoserum a pour constituant principal 
le lactose qui trouve de nombreux debouches non seulement 

15 dans l'industrie alimentaire f mais egalement dans l'industrie 
pharmaceutique ou parapharmaceutique. Ce lactoserum comporte 
egalement des proteines (seriques) qu'il peut etre interes- 
sant de valor iser. 

II existe plusieurs manieres de separer la 

20 caseine du petit lait. Le precede par lequel est traite 
le volume de lait le plus important est dit voie acide 
et consiste a incorporer un acide (chlorhydrique notamment) 
dans le lait pour atteindre un pH (de l'ordre de 4,5) auquel 
la caseine flocule et peut etre separee du petit lait restant 

25 (lactoserum). Cette technique presente de nombreux inconve- 
nients. En effet, quels que soient les reactifs utilises 
(Acides chlorhydrique ou sulfurique), ceux-ci ne sont jamais 
exempts de metaux lourds et autres produits toxiques qui 
sont alors introduits dans le lait. En outre, l f adjonction 

30 d'un acide fort dans un milieu biologique noble n'est pas 
une operation satisfaisante pour I 1 esprit et provoque une 
destabilisation ionique de la caseine du fait de 1" augmenta- 
tion de la force ionique du milieu. La caseine obtenue 
a done perdu ses caracteristiques phospho-calciques et 

35 ne peut plus constituer de la caseine native, e'est-a-dire 
une caseine ayant conserve toutes ses proprietes. 
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Une seconde technique consiste a obtenir 
la caseine par fermentation du lait pour la production 
d'un milieu acide par generation d'acide lactique. Bien * 
que cette technique soit plus noble que la precedente, 
5 s'agissant d'une biotechnique, l 1 action fermentaire modifie 
profondement la structure des proteines presentes dans 
la caseine. Ici non plus la caseine obtenue ne peut plus 
etre qualifiee de caseine native. 

On mentionnera egalement une autre technique 

10 de production de caseine par la voie enzymatique : il s'agit 
de la caseine presure. On constate, comme dans le cas prece- 
dent que la reaction enzymatique affecte la structure des 
proteines de la phase caseine. La caseine est de plus inso- 
luble, ce qui rend plus difficile le ou les traitements 

15 et utilisations ulterieurs. 

Tous ces modes de production procedent par 
introduction d'un corps etranger dans le lait, qui est 
la premiere raison de l f impossibility d'isoler la caseine 
du lait sans modification de ses structures. 

20 Une derniere technique consiste a acidifier 

le lait par traitement sur resines echangeuses d'ions. 
Le principe de cette technique est interessant dans le 
sens qu'il supprime theoriquement cette adjonction de corps 
etrangers, mais sa mise en oeuvre presente de nombreux 

25 inconvenients. On constate en effet une perte de matiere 
importante retenue par les resines qui s'encrassent et 
se saturent rapidement. Le processus ne peut pas etre mai- 
trise du point de vue microbiologique et la regeneration 
des resines par des acides forts est une cause d 1 introduction 

30 dans le lait de produits toxiques, tels que les metaux 

lourds . . 

Outre les inconvenients brievement rappeles 
de ces procedes en ce qui concerne la caseine, ces procedes 
ont des incidences non negligeables sur 1" autre sous-produit 
35 qui est le petit lait (ou lactoserum) en rendant plus diffi- 
cile ou plus onereuse sa valorisation. 
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Dans le cas des lactoserums issus de la voie 
acide, la teneur en matiere minerale augmente proportionnel- 
lement a la quantite d' acide etranger ajoutee. Ce dernier est 
done impropre a une utilisation directe et il faut mettre en 
5 oeuvre des technologies complexes (traitement de deminerali- 
sation suivis de procedes de filtration et de concentration) 
pour obtenir un produit presentant un interet economique. 

Pour ce qui concerne les lactoserums, sous- 
produits de la caseine lactique, la presence d' acide lactique 
10 est un facteur redhibitoire pour toute technologie de traite- 
ment ulterieur. En outre, la fermentation lactique a consomme 
du lactose au detriment de celui qui constitue un produit de 
valorisation du lactoserum. 

Enfin, le lactoserum issu de la voie de traite- 
15 ment enzymatique necessite un traitement thermique important 
pour inhiber l'activite enzymatique residuelle, ce traitement 
thermique affectant les qualites des proteines seriques qui 
constituent egalement un constituant valorisant du lactose- 
rum. 

20 La presente invention entend proposer un pro- 

cede de traitement du lait par lequel il est possible 
d'extraire ses differents constituants de maniere optimale, 
e'est-a-dire d'une part avec leurs proprietes initiales 
conservees et, d' autre part dans des conditions d' extraction 

25 rentables sur le plan economique. 

A cet effet, 1' invention a done pour objet un 
procede de traitement du lait ecreme pour en extraire les 
differents constituants qui comprend une premiere phase 
d« acidification du lait par electrodialyse a basse tempera- 

30 ture, dans un electrodialyseur a trois compartiments jusqu'a 
obtenir un pH de l'ordre de 5 ou 2,8. Pour rendre la conduite 
industrielle du procede plus sure, on procedera a une acidi- 
fication limitee par exemple a pH5 dans cet electrodialyseur 
et a une acidification complementaire d'au moins une fraction 

35 d'un batch issu du premier electrodialyseur dans un second 
electrodialyseur a trois compartiments jusqu'a obtenir un pH 
de 2,8 environ. 
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Cette premiere phase a pour effet d'eliminer 
du lait ses cations libres (sodium, potassium, magnesium...) 
par echange cationique au travers des membranes de l'electro- 
dialyseur a trois compartiments . Les cations sont remplaces 
5 par des ions hydrogene. II faut noter a cet egard que seuls 
les cations libres du lait (ou associes a des acides faibles) 
seront extraits du lait. Le calcium lie ou combine avec 
le phosphate organique et la caseine ne sera pas extrait. 
Cette preservation est importante, car elle constitue la 
10 sauvegarde de proprietes essentielles de la caseine native. 

Dn second interet de cette acidification 
reside dans 1* amelioration de la protection microbiologique 
qu'elle confere au lait, pendant les phases suivantes de 
son traitement. 

15 Une acidification en deux etapes est avantageuse 

du point de vue de la maitrise des reactions. On sait en 
effet qu'a pH de 4,6 environ, la caseine est a un point 
sensible de la structure (point isoelectrique) ou elle 
tend a floculer. C'est cependant aux environs de ce point 

20 qu'il convient de la porter pour que son extraction du 
lait puisse s'operer. Le procede selon 1* invention propose, 
pour parvenir ace resultat, tout en evitant une floculation 
et des precipitations dans les cellules d'electrodialyse, 
de proceder en deux etages, le second etage n ' interessant 

25 qu'une fraction du lait traite ce qui permet de limiter 
les risques de blocage technologique de 1 ' electrodialyse 
au moment ou le point isoelectrique de la caseine est 
atteint. En effet, le second etage d'electrodialyse fait 
passer le lait du pH5 au pH 2,8 environ, sans trop de diffi- 

30 cultes car la quantite de lait etant moins importante, 
ce point est rapidement passe et si une coagulation peut 
se produire la propriete des proteines a etre amphotere 
permet une redissolution des precipites des que le pH descend. 

On notera a ce propos qu'il n'est pas interes- 

35 sant d'abaisser le pH a une valeur inferieure k 2,8 car 
le rendement de fonctionnement de 1 • electrodialyseur s'en 
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trouverait fort affecte et les equilibres phosphocalcigues 
de la caseine menaces. 

Dans sa forme la moins elaboree, le procede 
selon 1' invention peut consister a proceder au melange 
5 des laits acides obtenus par les deux electrodialyseurs, 
de sorte que le melange final soit maintenu dans des condi- 
tions de pH r de temperature et pendant un temps determine, 
propres a 1» extraction de la caseine par une methode classi- 
que. On prendra ici la precaution d' assurer une homogeneite 

10 parfaite du melange au cours de sa preparation pour eviter 
la formation de gradients de pH, ce qui conduirait a s' eloi- 
gner localement des conditions du point isoelectrique avec, 
en consequence, une diminution de la quantite globale de 
matiere extraite et une favorisation d'hydrolyses mineures 

15 au moment des traitements thermiques ulterieurs qui affectent 
le gout du produit. 

La caseine produite dans ces conditions ne 
peut pas etre qualifiee de native, mais presente certainement 
des qualites superieures aux caseines obtenues par voie 

20 acide. En particulier, les proteines n'ayant pas subi 1' ac- 
tion agressive de 1' acide, leur structure en est moins 
perturbee. En consequence, on constate moins de pertes 
done un bilan matiere plus favorable, la caseine ayant 
par ailleurs conserve la majeure partie de ses liaisons 

25 phosphocalciques . 

II est interessant de noter que le lactoserum 
qui resulte de la production de la caseine, est un lactoserum 
aux alentours de pH 4,6 partiellement demineralise par 
le passage dans les electrodialyseurs, et que l'on peut 

30 dimeneraliser encore plus en le faisant passer sur une 
resine cationique forte. LepH du lactoserum, qui est alors 
fortement decatione, est compris entre 1 et 2. II peut 
alors servir utilement de milieu acide dans les electrodia- 
lyseurs, d'ou il sort a un pH superieur a 5 apres avoir 

35 perdu une grande partie de ses anions. Ce lactoserum neutra- 
lise peut etre plus facilement valorise qu'un lactoserum 
acide classiquement derive par la voie acide de production 
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de caseine. On comprend que cette particularity du procede 
de l 1 invention permet d'obtenir une optimisation economique 
de la production. 

Dans une forme plus elaboree du procede de 
5 l 1 invention, on procede a l f electrodialyse dans un seul 
etage d' electrodialyseur a trois compartiments de la totalite 
du lait traite, de sorte que le lait est porte a un pH 
de l'ordre de 2,8. II peut etre cependant avantageux de 
proceder a cette acidification en deux etapes. 

10 On peut, pour ce faire, proceder de deux 

manieres. La premiere consiste a partir d'un lait a pH 5 
issu du premier etage a favoriser le passage du point iso- 
electrique a 1' inter ieur du second electrodialyseur a trois 
compartiments en recyclant dans ce dernier la totalite 

15 du batch jusqu'a obtention du pH 2,8 environ. La seconde 
consiste a preparer le batch de lait a pH 5 et a le melanger 
avant le second electrodialyseur a un lait a pH 2,8 afin 
d'obtenir un batch de lait a pH 4 environ, a 1' entree du 
second electrodialyseur. 

20 Le lait ainsi traite est soumis a une filtra- 

tion fractionnee au moyen de laquelle on extrait dans un 
premier etage d' ultra filtration le lactose, dans un second 
etage de micro et diaf iltration les proteines seriques et 
dans un dernier etage de concentration par ultra filtration 

25 le lactose residuel. 

Au sortir de cet etage de filtration, le 
retentat est essentiellement constitue de caseine native 
soluble a un pH de l'ordre de 3 a 4, compte tenu des pertes 
de cations lors de la filtration et du recomplement en 

30 eau lors de la diaf iltration. 

La neutralisation de ce retentat pour obtenir 
des produits ph 5 a 7 est ensuite realisee au moyen d'un 
electrodialyseur a deux compartiments dans lequel on realise 
une desanionisation du lait. Le passage du point isoelectri- 

35 que de la caseine peut etre accelere par l'adjonction d'une 
solution basique. 

Le filtrat des etages d 1 ultra filtration, 
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est lui aussi demineralise d'une part au moyen d'une resine 
cationique forte et, d' autre part, au moyen des electrodialy- 
seurs trois compartiments dans lesquels ce permeat est 
introuduit comme milieu acide (a pH entre 1 et 2) et d'ou 
5 il ressort neutralise et desanionise. 

II est alors dans une condition extremement 
propice a une exploitation industrielle immediate (lactose 
premiere cristallisation, notamment). 

Le filtrat de la phase micro et dia filtration 
10 est quant a lui concentre en proteines seriques a un taux 
de l'ordre de 35 % (sur extrait sec) qui en permet une uti- 
lisation en tant que tel. 

L' invention sera mieux comprise au cours 
de la description donnee ci-apres des differentes etapes 
15 du procede qu'elle concerne qui permettra d'en faire apparai- 
tre les avantages et les caracteristiques secondaires. 

II sera fait reference aux dessins annexes 
dans lesquels : 

- la figure 1 illustre la phase d' acidification 
20 du lait a traiter, 

- la figure 1A est un schema d'une cellule 
d* elect rodialyseur trois compartiments, 

- les figures 2 et 3 sont des schemas 
illustrant les possibilites de 1' invention pour obtenir 

25 un lait acide aux alentours de pH 2,8, 

- la figure 4 est une schema illustrant la 
phase de filtration du lait acide en vue d'en separer les 
divers constituants, 

- la figure 5 est un schema fonctionnel d'en- 
30 semble d'une installation mettant en oeuvre le procede 

selon 1' invention. 

Sur la figure 1 on a represents en 1 un reser- 
voir qui contient un "batch" (un volume determine) de lait 
ecreme de preference maintenu a 4°C, ne serai t-ce que pour 
35 limiter le developpement microbiologique. Cette quantite 
de lait se presente a un pH de l'ordre de 6,5 a 7 done 
dans des conditions proches de la neutral ite. Le lait est 
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introduit a partir du reservoir 1 dans un electrodialyseur 
ED1 d' acidification par echange de cations avec des ions 
hydrogenes. La figure 1A illustre schematiquement les pheno- 
menes ioniques se deroulant dans ce type d'appareil qui 
5 est connu en lui-meme. Brievement decrit, un tel electrodia- 
lyseur dit a trois compartiments , comporte un empilement 
de membranes anioniques A et cationiques C dans lequel 
deux membranes cationiques C consecutives sont encadrees 
par deux membranes anioniques A. Cet empilement est place 

10 entre deux electrodes de sorte que, sous 1' application 
d'un courant continu, les cations des liquides contenus 
dans les compartiments tendent a migrer vers la cathode 
(-) et les anions vers 1' anode ( + ) tant qu'ils ne sont 
pas retenus par une membrane respectivement anionique et 

15 cationique qui les en empeche. 

Pour 1' acidification du lait qui circule 
entre deux membranes cationiques dans le compartiment 2, 
on fait encadrer cette circulation par une saumure (compar- 
timent 3) cote cathode et un acide cote anode (compartiment 

20 4) de sorte que la saumure s'enrichit des cations du lait 
qui lui-meme s'enrichit des ions hydrogene venant de la 
solution acide. On parvient ainsi a acidifier le lait sans 
introduire de cations etrangers dans ce dernier. En outre, 
les cations qui quittent le lait sont generalement les 

25 cations (calcium, sodium, potassium, magnesium...) des 
sels qui ne sont pas lies aux proteines de la caseine (les 
sels phosphocalciques). Les forces ioniques sont en effet 
suffisamment faibles pour ne pas rompre ces liaisons. En 
revanche, cette electrodialyse permet 1- elimination des 

30 metaux lourds qui auraient pu etre presents dans le lait 
du fait d'une pollution des aliments de 1» animal (notamment 
de type radioactif). Le milieu acide en circulation peut 
etre de 1' acide chlorhydrique. 

Cette electrodialyse du batch s'opere par 

35 recyclage du lait comme l'indique le trajet 5 jusqu'a ce 
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que l'on ait obtenu un pH dans le reservoir 6 de l'ordre 
de 5. On a ainsi evite d'atteindre le point isoelectrique 
de la caseine (autour de pH 4,6) et done une precipitation 
et un depot le long des membranes de 1 ' electrodialyseur . 
5 Ce batch est ensuite transfere dans un bac tampon 7. 

Une portion de ce lait a pH 5 est ensuite 
circulee dans un second electrodialyseur a trois comparti- 
ments ED2 sur lequel elle est recyclee rapidement pour 
porter son pH aux environs de 2,8. Le passage du point 
10 isoelectrique de la caseine s'opere dans 1 ' electrodialyseur 
ED2 le plus rapidement possible, afin de limiter la flocu- 
lation et les risques du blocage du systerae. Etant donne 
le caractere amphotere des proteines, les depots qui auraient 
pu s'operer dans ED2 sont dissous par le lait des qu'il 
15 a passe le point isoelectrique. Ainsi une certaine proportion 
(par exemple 20 %) de la quant ite de lait initiale est- 
elle portee a pH 2,8 et rassemblee dans un reservoir 7a 
a cet effet. On procede ensuite au melange des deux laits 
ainsi obtenus provenant des reservoirs 7 et 7a. 

Ce melange sera effectue avec soin et dans 
des conditions de brassage et de circulation precises pour 
obtenir un lait de pH inferieur au point isoelectrique 
ne presentant que de la caseine solubilisee. Ce lait, par 
exemple a pH 4,5 est stocke dans un reservoir 8 d'ou il 
peut etre extrait pour subir un traitement classique pour 
separer la caseine du lactoserum. La caseine ainsi obtenue 
a conserve une grande partie de ses proprietes initiales. 
Elle presente done des qualites superieures aux caseines 
classiques obtenues par voie acide et peut constituer un 
30 substitut aux caseines presure (voie enzymatique) pour, 
par exemple, l'industrie fromagere relative aux fromages 
f ondus . 

En outre, le lactoserum resultant de la separa- 
tion de la caseine est interessant dans le fait qu'il est 
35 demineralise partiellement. On considere qu' environ 45 
% des sels mineraux ont ete extraits par le procede selon 
V invention, ce qui est tres avantageux en comparaison 



20 



25 
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du lactoserum surmineralise resultant de la voie acide 
connue. 

En premiere conclusion, ayant rappele qu' envi- 
ron 80 % de la caseine produite en Europe l'est par voie 
5 acide, cette premiere phase du procede de 1' invention cons- 
titue une alternative economiguement interessante a la 
production de caseine par voie acide dont les autorites 
souhaitent voir les quantites diminuer. 

Bien que ce procede presente deja des avantages 

10 par rapport a l'etat de la technique, il comporte des prolon- 
gements comportant d' autre qualites. 

L'un de ces premiers prolongements reside 
dans le fait qu'il permet d'obtenir un lait tres en-dessous 
du point isoelectrique, entre pH 4 et pH 2,8, par exemple. 

15 0n P e ut par exemple faire circuler et recycler 

la totalite du batch contenu dans le reservoir 1 uniquement 
sur l'electrodialyseur trois compartiments ED1, jusqu'a 
atteindre dans le reservoir 6 un pH egal a 2,8. II convient 
dans ces conditions de maitriser la conduite de l'installa- 

20 tion au niveau des debits, pour eviter les colmatages au 
passage du point isoelectrique du lait en cours d' acidi- 
fication. L' installation de la figure 1 peut alors ne plus 
comporter de second electrodialyseur, si on souhaite ne 
produire qu'un lait a pH 2,8. 

25 La figure 2 est une alternative a 1' installa- 

tion ne comportant qu'un seul electrodialyseur ayant l'avan- 
tage d'une plus grande facilite de conduite. La totalite 
du batch de traitement passe sur le premier electrodialyseur 
ED1 puis sur le second ED2 afin d'obtenir dans le reservoir 

30 9 un lait tres acide. En operant ainsi, en deux etages 
d'electrodialyse, on diminue tres sensiblement le risque 
de blocage du systeme au passage du point isoelectrique 
de la caseine dans l'electrodialyseur ED2 . On peut, en 
effet, proceder progressivement pour disposer en recyclage 

35 d'un lait en dessous de ce point isoelectrique qui dissout 
les depots qui auraient pu se former dans les cellules 
lors du passage du point isoelectrique. Le fonctionnement 
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de ce double etage d'electrodialyse requiert simplement 
une bonne maitrise des parametres de debit et un controle 
permanent de Involution du pH. 

La figure 3 est une alternative a la figure 
5 2 done egalement a une installation a un seul etage d'electro- 
dialyse, pour proceder a 1 ' acidification d'un batch au- 
dessous du pH corresondant au point isoelectrique de la 
caseine. Cette alternative presente une securite de fonction- 
nement accrue par rapport a la figure 2, mais implique 

10 une installation plus compliguee. Ainsi a la sortie de 
l'electrodialyseur EDI le lait a pH 5 est melange dans 
un reservoir R avec une fraction du lait a pH 2,8 issu 
de l'electrodialyseur ED2 et detourne du traitement du 
batch precedent. Le passage du point isoelectrique s'opere 

15 alors en amont de l'electrodialyseur ED2 dans le reservoir 
R. Les quantites relatives melangees sont telles que le 
lait entrant dans ED 2 est aux environs de pH 4. Le risque 
de precipitation dans ED2 est liraite au premier batch traite. 
Les techniques de melange des deux laits seront particulie- 

20 rement soignees pour empecher une coagulation de la caseine 
qui subirait des alterations se revelant au cours du trai- 
tement ulterieur. 

On peut done, avec le procede selon 1' inven- 
tion, disposer d'un lait dont le pH est de 2,8. Cette 

25 caracteristique est interessante a plusieurs titres. Tout 
d'abord, comme il y a eu plus d'echange cationique, le 
lait est demineralise de fagon plus poussee. On considere 
que le taux de demineralisation par cette electrodialyse 
est de l'ordre de 60 a 65 %. En outre un lait aussi acide 

30 est dans de bonnes conditions de protection microbiologique 
et les proteines sont dans un etat hydrophile favorable 
pour leur protection notamment contre les chocs thermiques. 

Un tel lait acide peut done subir un traitement 
thermique de sterilisation. La figure 4 illustre cette 

35 unite 10 de traitement thermique dans laquelle arrive le 
lait a pH 2,8. 
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Le batch de lait sterilise est ensuite conduit 
dans une unite 11 de filtration pour separer la caseine 
du lactoserum et ce r de maniere selective. Dans un premier 
etage 12, on procede a une ultrafiltration du lait acide 
5 au moyen de laguelle on recueille le lactose en tant que 
filtrat 12a. Dans un second etage 13 on procede a une micro- 
filtration/ diafiltration du retentat de l 1 etage 12 qui 
permet de recueillir en 13a les proteines seriques. II 
faut noter que 1' ultrafiltration prealable permet l'obtention 

10 d'un filtrat 13a concentre en proteines seriques (de l'ordre 
de 35 % sur extrait sec) immediatement exploitable commercia- 
lement. Enfin la microf iltration/diaf iltration est suivie 
d'une seconde ultrafiltration 14 pour parfaire 1' extraction 
14a du lactose de la caseine. Le retentat 15 de 1' etage 

15 11 est done essentiellement constitue de caseine soluble 
a P H entre 2,8 et 4. Cette caseine peut etre qualifiee 
de native car les traitements qu'elle a subi n'ont pas 
modifie sa structure originelle. 

La valorisation commerciale est immediate. 

20 Elle constitue tout d'abord un produit d' addition au lait 
qui permet d'eliminer tous les traitements d' ultrafiltration 
des laits pauvres en matiere azotee a destination fromagere. 

II suffit en effet d'additionner cette caseine 
aux laits a enrichir pour augmenter sensiblement le rendement 

25 fromager. Cette caseine native est une solution immediate 
aux problemes de standardisation du lait qui sont aujour- 
d'hui mal resolus par les techniques d' ultrafiltration 
employees. En effet 1' ultrafiltration du lait est difficile 
a mener compte tenu des colmatages frequents des membranes, 

30 des risques de fermentation et de developpement microbiens 
qu'elle comportent des permeats generes dif f icilement valo- 
risables . 

II peut etre utile de disposer d'une caseine 
neutralisee. Pour ce faire, on peut faire passer le retentat 
35 15 (caseine a pH 2,8 a 4) dans un electrodialyseur deux 
compartiments 16, connu en lui-meme, qui permet d'extraire 
du milieu les ions hydronium et les anions residuels. Cette 
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electrodialyse ayant pour effet de remonter le pH, on par- 
vient au point isoelectrique de la caseine qu'il convient 
de passer rapidement afin d'eviter les precipitations au 
sein de l'electrodialyseur. II est avantageux de prevoir 
a ce moment un ajout de soude 17 (ou autre base) dans le 
flux electrodialyse qui, augmentant la charge electrique, 
permet une meilleure conductivity du milieu tout en permet- 
tant une dissolution des eventuelles precipitations sur 
les membranes de l'electrodialyseur 16. On notera que la 
quantite de soude ajoutee est minimisee compte tenu de 
la faible mineralisation de la solution de caseine a pH 
4,5 et les ions sodium ajoutes sont immediatement extraits 
de la solution par l'electrodialyseur. Le produit en sortie 
18 de cet electrodialyseur est une caseine neutralisee 
15 et soluble que l f on peut secher et qui est incorporable 
sous forme de poudre dans tout lait a enrichir en matiere 
azotee puisqu'elle a conserve ses proprietes originelles. 

Sur la figure 5 on a represents schematiquement 
les differentes etapes du procede selon l 1 invention, que 
l'on peut mettre en oeuvre de maniere selective comme cela 
a ete explique plus haut. On retrouve sur cette figure 
certains des elements deja decrits avec les memes references. 

Ainsi 19 represente une unite de traitement 
du lait a pH 4,5 sortant du reservoir 8 (figure 1) pour 
separer la caseine du lactoserum. La caseine obtenue a 
pH 4,5 est une caseine "raffinee" dont une utilisation 
peut etre envisagee par exemple comme un substitut de la 
caseine presure. Le lactoserum a pH 4,5 partiellement demine- 
ralise est passe sur une resine cationique forte 20 qui, 
3 0 par echange de cations, en parfait la demineralisation et 
acidifie le lactoserum jusqu'a un pH de l'ordre de 1 a 
2. Ce lactoserum acide est alors utilise comme milieu acide 
dans I'un et/ou l f autre des elect rodialyseurs ED1, ED2 
ou il perd ses anions et se neutralise progress ivement. 
35 On dispose done apres passage dans ces electrodialyseurs 
a trois compartiments d'un lactoserum neutralise et demine- 
ralise que l'on peut traiter dans une unite 21 pour recouvrer 
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le lactose. 

Dans le cas de la production d'une caseine 
native par le procede selon l 1 invention (figures 2 et 3) 
le permeat acide (pH .2,8 a 4) demineralise et debarrasse 
5 des proteines seriques, est egalement conduit sur une resine 
echangeuse d'ions cationique forte 22 par laquelle on extrait 
les derniers cations de ce lactoserum et on abaisse son 
pH jusqu'a 1 - 2. On dispose alors avantageusement d'un 
flux acide que l'on introduit dans les compartiments 4 

10 (figure 1A) de l'un et/ou 1' autre des electrodialyseurs 
trois compartiments ED1 - ED2. Le lactoserum est ainsi 
desanionise et neutralise. II est alors traite dans l'unite 
21 permettant d'en extraire le lactose dans une forme imme- 
diatement commerciali sable (lactose premiere cristallisation) 

15 et utilisable par exemple dans l'industrie pharmaceutique 
ou parapharmaceutique. 

La figure 5 est bien entendu schematique 
et ne fait pas apparaitre les moyens permettant la circula- 
tion et le stockage intermediaire des flux. Elle n'indique 

20 pas non plus les moyens a mettre en oeuvre, permettant de 
conserver le lactoserum issu de l'etage 11 de filtration, 
dans les conditions steriles ou le traitement 10 1' a place, 
tout au long de son parcopurs de demineralisation et de 
neutralisation. 

25 
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REVENDICATIONS 

1. ProcSdS de traitement par batch du lait ecreme 
pour en extraire les diffSrents constituants comprenant une 
premiere phase d 1 acidification du lait maintenu a basse 

5 temperature par Slectrodialyse dans au moins un Slectrodialy- 
seur a trois compartiments (EDI) et seconde phase d' extrac- 
tion de la casSine du lait ainsi acidifiS caractSrisS en ce 
que le milieu acide circulant dans chacun des Slectrodialy- 
seurs trois compartiments (EDI, ED2) est le permSat acide 
10 dont le pH est situS entre 1 et 2, issu du lait traits apres 
separation de la caseine. 

2. ProcSdS selon la revendication 1 caracterise" en 
ce que le lactosSrum partiellement dSminSralisS issu de 
1' extraction de la caseine est passS sur une resine echan- 

15 geuse d'ions (20) cationique forte pour une decationisation 
plus poussee avant d'etre utilisee comme agent acide dans 
l'un des electrodialyseurs (EDI, ED2) on il est desanionise. 

3. ProcSdS selon la revendication 1, caracterise" 
en ce que la phase d' acidification du lait est rSalisSe dans 

20 deux Stages d' Electrodialyse, le premier Stage (EDI) Stant 
destine a obtenir un pH de l'ordre de 5 de la totalitS du 
batch, le second Stage (ED2) accueillant une fraction du 
batch issu du premier Stage (EDI) jusqu'a obtenir un pH de 
2,8 environ et en ce qu'on procede au mSlange (8) des deux 

25 produits issus des deux Stages d* Slectrodialyse pour obtenir 
un lait dont le pH est au voisinage du point isoSlectrique 
de la casSine. 

4. ProcSdS selon la revendication 1, caractSrisS 
en ce que la totalitS du batch est circulSe au travers d'au 

30 moins deux Stages d' Slectrodialyse (EDI, ED2) et en ce que 
prealablement k sa circulation dans le second Stage (ED2) le 
batch de lait issu du premier Stage (EDI) est melangS (R) 
avec une partie du batch de lait prScSdemment circulS dans 
le second Slectrodialyseur (ED2) de sorte que le pH du lait 

35 a 1'entrSe du second Stage est situe sous le point isoSlec- 
trique de la casSine. 

5. ProcSdS selon la revendication 4 caractSrisS en 
ce qu'il comprend une seconde phase de traitement du lait 
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acidifie jusqu'a pH 2,8 consistant en une separation par 
filtration (11) du lactoserum contenu dans le lait. 

6. Procede selon la revendication 5 caracterise en 
ce que la phase de separation coraporte au moins deux Stages 

5 d • ultrafiltration (12,14) separes par un etage de raicrofil- 
tration/diafiltration (13) dont le permeat (13a) contient les 
proteines seriques. 

7. Procede selon la revendication 5 caracterise en 
ce qu'il comprend, avant la filtration, une §tape (10) de 

10 sterilisation microbiologique . 

8. Procede selon la revendication 5, caracterisS 
en ce que le permeat (13a, 14a) issu de la phase de separa- 
tion par filtration est demineralise en passant d'une part, 
sur une resine cationique (22) forte et d' autre part, dans 

15 1 ' electrodialyseur (EDI, ED2) d ' acidification du lait. 

9. Procede selon la revendication 5 caracterise en 
ce que le retentat (15) de la phase de separation par 
filtration est neutralise par circulation de ce dernier dans 
un electrodialyseur (16) deux compartiroents avec ajout d'une 

20 base (17) au moment du passage du point isoelectrique de la 
caseine. 
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Lesdhs membres sent contenns an fichkr mformatiqne de ['Office euroaeen des brevets a la date da 

Les renseignements fournis sont donnes u litre mdfeatif et n'em»a«ent pw la reaponsabifite de .'Office enropeen des brevets. 16/04/91 



Document brevet cite 


Datede 


Manbre(s) de la 


Datede 


au rapport de recherche 


publication 


(amille de brevets) 


publication 


CH-A-470141 


31-03-69 


BE-A- 


683152 


01-12-fifi 

UX ±C OO 






DE-A- 


1692322 


29-07-71 






FR-E- 


90472 








FR-A- 


1450655 








GB-A- 


1089380 








LU-A- 


51436 


29-08-66 






NL-A- 


6609120 


02-01-67 






OA-A- 


2233 


05-05-70 






US-A- 


3484356 


16-12-69 


GB-A-2100P8Q 


CC ic OC 


NL-A- 


8102826 


03-01-83 






DE-A- 


3221396 


05-01-83 






FR-A.B 


2507439 


17-12-82 


FR-A-2514615 


CC U"r OO 


Aucun 






FR-A-2418627 


28-09-79 


Aucun 






EP-A-165105 


18-12-85 


FR-A- 


2563700 


08-11-85 






DE-A- 


3564900 


20-10-88 


FR-A-2433304 


14-03-80 


NL-A- 


7808432 


18-02-80 






DE-A.C 


2932767 


28-02-80 






US-A- 


4355048 


19-10-82 


EP-A-173999 


12-03-86 


DE-C- 


3432718 


22-05-86 






JP-A- 


61068429 


08-04-86 






US-A- 


4644056 


17-02-87 




Paw taut rensetgnement cencernant cette annexe : voir Journal Offiriet de KOfRce enropeen des brevets, No.12/82 



